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Эволюция микроструктуры и состояние кристаллографической ориентации протяженных (сверхпро-
водящих) лент сплава Ni–5 ат. % W (Ni5W) систематически исследованы во время процессов возврата и
рекристаллизации материала в условия разных по величине растягивающих напряжений с помощью
разработанного в нашем Университете экспериментального оборудования для отжига под растягиваю-
щей нагрузкой. Сравнение этих двух процессов в отсутствие и в условиях внешних растягивающих на-
пряжений позволило установить, что внешняя нагрузка способствует протеканию рекристаллизации.
Например, доля кубической компоненты текстуры в условиях растягивающего напряжения 20 MПa в
два раза больше в сравнении со случаем отсутствия внешней нагрузки при 650°C. При завершении про-
цесса рекристаллизации было установлено, что растягивающие напряжения величиной менее 10 MПa
практически не сказываются на микроструктуре и кристаллографической ориентации (текстуре) мате-
риала. При увеличении растягивающего напряжения до 25 MПа глубина зернограничных канавок уве-
личивается до возникновения трещин, тогда как доли низкоугловых границ зерен и кубической текстур-
ной компоненты уменьшаются по величине. Этот факт противоположен по тенденции возрастанию до-
ли Σ3 двойниковых границ, сопровождаемому (все в большей степени) аномальным ростом зерна.
Влияние растягивающих напряжений на процессы отжига протяженных Ni5W лент было исследовано
экспериментальным путем. Как и ожидалось, именно эти напряжения контролировали процесс дина-
мической рекристаллизации в протяженных Ni5W лентах при непрерывной замене их бобин и обеспе-
чили задел для перевода лабораторных наработок на промышленную основу.
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1. ВВЕДЕНИЕ

Вот уже на протяжение многих лет соединение
YBa2Cu3O7 – δ (YBCO) рассматривается как наибо-
лее многообещающий кандидат для производства
высоконадежных сверхпроводящих лент. Всеоб-
щие внимание к этому материалу объясняется вы-
сокими эксплуатационными характеристиками, та-
кими, например, как высокие значения магнитного
поля необратимости Birr, критической температуры
Tc и плотности электрического тока Jс [1, 2]. Метод
производства биаксиально текстурированной под-
ложки с использованием прокатки (под торговой
маркой RABiTS) является одним из наиболее пер-
спективных крупномасштабных экономически вы-
годных способов для производства функционально
пригодных металлических субстратов с биаксиаль-

ной ориентацией. Технологическая процедура ме-
тода RABiTS лежит в основе получения субстратов с
высококачественной кубической текстурой для
обеспечения эпитаксиального выращивания высо-
кокачественных буферных слоев при создании про-
тяженных, с YBCO-покрытием, сверхпроводящих
лент [3–6]. Было установлено, что субстраты из
Ni5W сплава легко кристаллизуются с образовани-
ем биаксиальной кубической текстуры [7–10]. Не-
сколько развитых стран мира смогли перевести
производство протяженных Ni5W лент на промыш-
ленную основу, сделав его основным способом по-
лучения в промышленных масштабах сверхпрово-
дящих лент с (пленочным) покрытием. В настоя-
щий момент компании Evico GmbH (Германия) и
American Superconductor Corporation (Американ-
ская корпорация по производству сверхпроводя-
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щих материалов, США) осуществили перевод про-
изводства больших объемов Ni5W лент на коммер-
ческую основу, с их способностью к формированию
столь технически привлекательной кубической тек-
стуры. Вместе с этим изучение Ni5W ленточных ма-
териалов в Китае началось с опозданием и сегодня
по-прежнему находится на стадии лабораторных
исследований [11–13].

При производстве Ni5W лент существенными
оказываются несколько факторов. Много иссле-
дований было посвящено чистоте никеля, различ-
ным защитным атмосферам, методикам прокатки,
режимам отжига и, наконец, продолжительности
рекристаллизации [14–19]. В настоящий момент в
Китае уже удается получать по технологии RABiTS
Ni5W ленты 100-метровой длины с острой кубиче-
ской текстурой [20]. Во время рекристаллизаци-
онного отжига (с непрерывной протяжкой ленты
больших объемов) субстраты находятся в услови-
ях действия растягивающего напряжения опреде-
ленной величины. Однако влиянию тянущего на-
пряжения в процессе отжига протяженных Ni5W
лент до сих пор уделяли недостаточное внимание.
Для оптимизации протекания процесса рекристал-
лизации в Ni5W лентах, особенно важно изучить
влияние растягивающего напряжения на рекри-
сталлизацию Ni5W материала. Его учет не только
важен при осмыслении научной значимости и
практической эффективности, но в итоге это влия-
ние сыграет свою роль во внедрении производства
Ni5W лент и других субстратов на основе Ni с боль-
шим содержанием W в промышленность.

2. МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Исходный слиток Ni5W сплава был приготов-

лен путем сплавления в высокочастотной вакуум-
ной плавильной печи 95 aт. % чистого Ni (99.8%)
и 5 ат. % чистого W (99.8%). Слиток Ni5W необхо-
димой формы и размера был получен горячей ков-
кой и прокаткой, за которыми последовала гомоге-
низационная тепловая обработка при 1200°C в тече-
ние 24 ч. Окончательно слиток был прокатан
вхолодную с 5%-ной редукцией за один проход до
получения длинной Ni5W ленты толщиной 66 мкм,
причем суммарная редукция толщины исходной
заготовки составила более 99% [7, 15].

Стоило бы отметить, что установка для отжига
в условиях растягивающего напряжения была
разработана и создана в нашей лаборатории как
раз для изучения влияния различных растягиваю-
щих напряжений на степень протекания рекри-
сталлизации в Ni5W лентах большой длины. Пол-
ная рекристаллизация этих Ni5W лент была изу-
чена при 1100°C (в течение 1 ч) в условиях
растягивающих напряжений в 5, 10, 20 и 25 MПa.
Протяженные Ni5W ленты были подвергнуты от-
жигу при 400, 500, 600, 650, 700, 750, 800, 900 и
1000°C в течение часа в каждом случае для изуче-
ния протекания отжига в условиях растягиваю-

щего напряжения в 20 MПa. Весь комплекс эта-
пов термообработки был проделан в струе газовой
смеси Ar/H2 (4%).

Макроскопическая текстура образцов после
их холодной прокатки и изотермической термо-
обработки была исследована методом рентгенов-
ской дифракции (на дифрактометре модели
Bruker D8 Advance, в CuKα-излучении), включая
построение {111}, {200}, {220} полюсных фигур.
Функции распределения по ориентации (ФРО)
были получены по данным трех полюсных фигур
для расчета объемных долей текстурных компонент
типов S{123}634, латуни {110}112, меди {112}111,
а также долей Госсовских (Goss) {123}634 и куби-
ческих {001}100 текстурных компонент с макси-
мальным угловым рассеянием в 15°. Морфология
поверхности отожженных образцов была проана-
лизирована с помощью эмиссионно-полевого раст-
рового электронного микроскопа (РЭМ) модели
QUANTA FEG 450. Микроструктура и текстура ре-
кристаллизации были аттестованы методом ди-
фракции обратно рассеянных электронов (ДОРЭ),
с помощью приставки к РЭМ микроскопу, с ша-
гом 2 мкм для сбора данных для ДОРЭ карт с пло-
щади сканирования 400 × 400 мкм2. Значение
объемных долей текстурных компонент и типов
границ зерен было оценено с помощью про-
граммного мат. обеспечения OIMA. Малоугло-
вые границы зерен (МУГЗ) были установлены
как имеющие разориентировки от 2° до 10°, а
больше-угловые границы зерен (БУГЗ) – как
больше 10°. В кубических системах взаимосвязь
между двойниками отжига и матричным зерном
есть 60°111. В модели решетки совпадающих уз-
лов (РСУ/CSL) такой тип границ зерен соответ-
ствует взаимосвязи с Σ3 типом ориентации. Гра-
ницы зерен двойников отжига (Σ3 двойниковые
границы) были определены как соответствующие
максимальному отклонению в 15° от точного со-
отношения для 60° 111 типа.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

3.1. Изменение кристаллографической ориентации 
в условиях напряжения 20 MПa

На рис. 1 представлены (111) полюсные фигу-
ры (ПФ) образцов, отожженных при разных тем-
пературах в отсутствие и при растягивающем напря-
жении в 20 MПa. Верхний ряд ПФ иллюстрирует
эволюцию полюсных (111) фигур в отсутствие внеш-
него напряжения. Нижний ряд ПФ иллюстрирует
изменения под нагрузкой образца 20 MПa. С увели-
чением температуры заметной становится общая
тенденция: четыре полюса кубической ориентации
становятся отмеченными сгущением. Путем сравне-
ния картин можно обнаружить, что между двумя их
представленными наборами имеются очевидные
различия. Ранее указанная тенденция четырех по-
люсов кубической текстуры наиболее выражена для
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случая внешнего растягивающего напряжения
20 MПa в сравнении со случаем его отсутствия при
650°C. При этом под растягивающей нагрузкой
20 MПa рекристаллизованные образцы имеют опре-
деленное преимущество в стадии зарождения зерен
с текстурной кубической ориентацией.

С целью дальнейшего анализа изменения объ-
емных долей каждой из текстурных компонент,
эти данные полюсных фигур были привлечены
для расчета ФРО – именно для получения инфор-
мации по ориентировкам, а также для понимания
того, как внешняя растягивающая нагрузка 20 MПa
сказывается на соответствующих процессах за-
рождения и рекристаллизации.

На рис. 2 представлены объемные доли тек-
стурных компонент при различных температурах
в отсутствие и в условиях 20 MПa растягивающих
напряжений. На рис. 2а и 2б можно видеть, что с
ростом температуры отжига доля кубической тек-
стурной компоненты увеличивается, тогда как
текстурные компоненты прокатки типа латуни, S
и меди претерпевают поглощение и их доли в тек-
стуре прокатки уменьшаются. На стадии зарож-
дения при 650°C доля кубической текстурной
компоненты составляла 14.3% в отсутствие растяги-
вающих напряжений и 27.9% при нагрузке 20 MПa
соответственно. При 650°C доля кубической струк-
турной компоненты при 20 MПa почти в два раза
больше, чем в отсутствие растягивающей нагрузки.
Это показывает, что такая нагрузка способствует
соответствующему зарождению в протяженных
лентах при одних и тех же температурах. На завер-
шающем этапе стадии зарождения при 700°C, доли
кубической текстурной компоненты составили
28.83% в отсутствие растягивающей нагрузки и
31.89% при растягивающем напряжении 20 MПa.
На стадии роста доля кубической текстурной ком-
поненты при 20 MПa практически всегда выше, чем
в отсутствие нагрузки, при температурах вплоть до
1000°C, когда имеет место совпадение обоих значе-

ний. Сравнивая доли различных компонент тексту-
ры прокатки, можно установить, что доли дефор-
мационных компонент текстуры типов латуни, S
и меди уменьшились еще на стадии зарождения ку-
бической компоненты, но на последующей стадии
изменения типов текстур прокатки эти изменения
были одинаковыми.

При температуре термообработки 650°C начи-
нается зарождение кубической компоненты тексту-
ры Ni5W субстратов. В условиях растягивающей на-
грузки 20 MПa, Ni5W субстраты подвержены весь-
ма незначительным деформациям при 650°C.
Деформация и рекристаллизация этого кристалли-
ческого материала начинаются при одной и той же
высокой температуре. Та рекристаллизация, что на-
чинается одновременно с деформированием мате-
риала, называется динамической рекристаллизаци-
ей. Динамическая рекристаллизация также преду-
сматривает реализацию процессов зарождения и
роста и сопровождается миграцией большеугловых
границ зерен. Для динамической рекристаллизации
характерны процессы постоянного возобновления
зарождения.

Сформированные зародыши рекристаллиза-
ции продолжают деформироваться в процессе
своего роста, обеспечивая при рекристаллизации
возрастание накопления и распространения дис-
локаций. Чем больше запасенная энергия дефор-
мации при рекристаллизации, тем значительнее
движущая сила дальнейшего зарождения и роста
новых центров рекристаллизации. Поэтому, когда
указанное накопление достигает определенной
степени, центры рекристаллизации могут испы-
тывать трансформацию, и повторение уже имев-
ших место процессов возобновляется. Это объяс-
няет двукратное превышение доли кубической
компоненты текстуры в присутствии растягиваю-
щего напряжения 20 MПa в сравнении со случаем
его отсутствия, при 650°C. Однако деформация
субстратов при 20 MПa весьма невелика, и повы-

Рис. 1. Полюсные (111) фигуры образцов, отожженных при различных температурах и в условиях отсутствия и наличия
растягивающего напряжения.
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шенная температура по-прежнему является наи-
более важным фактором, сказывающимся на
протекании рекристаллизации. Так что, когда тем-
пературу поднимают до 1100°C, объемные доли ре-
кристаллизованной кубической текстуры оказыва-
ются совпадающими в случаях наличия (20 MПa) и
отсутствия растягивающих напряжений.

3.2. Аттестация микроструктуры
и текстуры Ni5W лент

Влияние растягивающей нагрузки на весь про-
цесс отжига образца было описано выше, и эти ре-
зультаты показали, что на величине объемных до-
лей текстурных компонент сказывается приложе-

ние растягивающего напряжения 20 MПa. Затем
ряд исследователей заинтересовался вопросом, как
растягивающие напряжения сказываются на про-
тяженных Ni5W лентах, после их полного отжига
при 1100°C в течение 1 ч и какие изменения при
этом наблюдаются в их микроструктуре и текстуре
рекристаллизации.

Микроструктура поверхностей образцов была
изучена методами РЭМ микроскопии. На рис. 3
представлена микроструктура образцов после их
отжига при 1100°C в течение 1 часа в условиях рас-
тягивающих напряжений величиной 0, 5, 10, 20 и
25 MПa. Для иллюстрации различий между этими
образцами отметим, что размерные параметры зер-
нограничных канавок (на изображениях весьма не-

Рис. 2. Доля текстурных компонент в зависимости от температуры: в отсутствие растягивающего напряжения и при 20 МПа.
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четких) у рекристаллизованных образцов в услови-
ях растягивающих напряжений величиной 5 и
10 MПa практически не отличаются друг от друга,
если судить по рис. 3а–3в. Однако при растягиваю-
щих напряжениях ≥10 MПa значения размерных па-
раметров зернограничных канавок (уже весьма чет-
ких) у рекристаллизованных образцов явно возрос-
ли. С ростом величины растягивающих напряжений
зернограничные канавки явно углубляются вплоть
до образования трещин при относительно больших
растягивающих напряжениях 20 и 25 MПa. Характе-
ристики микротрещин отслеживали и анализиро-
вали для образцов, представленных на рис. 3г и 3д.
Оказалось, что большинство фрагментов трещин
представляли собой зернограничные трещины, то-
гда как направление их распространения было пер-
пендикулярно направлению приложенного растя-
гивающего напряжения, в свою очередь параллель-
ного направлению прокатки. Изображение образца,
представленное на рис. 3д, демонстрирует трещи-
ны, более глубокие и более длинные, чем те, что
видны на рис. 3г. Самая длинная трещина изобра-
жена на рис. 3д, ее длина достигает более двух диа-
метров зерна, но самая длинная трещина в образце,
изображенном на рис. 3д, достигает длины пяти зе-
рен или более. Трещины часто берут свое начало от
границ зерен при пластическом деформировании
поликристаллического материала. И важной при-
чиной этого является то, что границы зерен служат
препятствиями движению скользящих дислока-
ций, приводя в процессе их локального накопления
к высокой концентрации напряжений. Ni5W суб-
страты способны противостоять высокотемпера-
турной рекристаллизации, находясь под действием
растягивающего напряжения даже в 25 MПa, что
вызывает разрушения по границам зерен.

Полюсные (111) фигуры для пяти полностью ре-
кристаллизованных образцов в условиях различных

по величине растягивающих напряжений представ-
лены на рис. 4. Можно четко видеть, что очень ост-
рая кубическая текстура была установлена при обра-
ботке данных рис. 4, демонстрирующего четыре ост-
рых пика на полюсных (111) фигурах всех образцов.
Это означает, что растягивающее напряжение не
сказывается радикально на формировании кубиче-
ской текстуры рекристаллизации. Хотя по данным
рентгеновской дифракции на формировании куби-
ческой текстуры явно не сказывается растягиваю-
щее напряжение, результат ДОРЭ съемки (в EBSD-
моде) показывает, что относительно большое по ве-
личине растягивающее напряжение все-таки влияет
на формирование кубической текстуры.

На рис. 5 представлены ДОРЭ (EBSD) карты
для протяженных Ni5W лент, прошедших как го-
рячую, так и холодную прокатку с последующей
высокотемпературной продолжительной термооб-
работкой на рекристаллизацию в условиях различ-
ных растягивающих напряжений при толщине
ленточных образцов в 66 мкм. МУ и БУ границы
зерен изображаются как линии серого и черного
цветовых оттенков. Кубическая компонента тек-
стуры отвечает областям небелого окраса. На рис. 6
приведены значения объемных долей компонен-
ты текстуры кубической ориентации, МУГЗ и Σ3
двойниковых границ в условиях различных по ве-
личине растягивающих напряжений на образцах
после их обработки на рекристаллизацию. Уста-
новленный экспериментально процент объемной
доли текстурных компонент разного типа в образ-
цах, находящихся в условиях разной растягиваю-
щей нагрузки, приведен в таблице 1.

Из рис. 5 можно четко видеть, что с ростом ве-
личины растягивающего напряжения площадь не-
белых областей на изображениях постоянно сокра-
щается. Это означает, что при растягивающих на-
пряжениях в 20 и 25 MПa имеет место явная

Рис. 3. РЭМ изображения микроструктуры сплава Ni–5W после его отжига при 1100ºС, в условиях растягивающего на-
пряжения: (а) 0, (б) 5, (в) 10, (г) 20 и (д) 25 МПа.
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Таблица 1. Параметры микроструктуры и текстуры и их значения для субстратов из Ni5W сплава после отжига
его образцов, при разных растягивающих нагрузках

Растягивающее напряжение, MПa 0 5 10 20 25

f куб, % 95.0 92.3 93.4 84.3 74.1
f МУГЗ, % 76.7 69.4 64.9 57.3 43.9
f Σ3 двойниковые границы, % 8.4 11.2 11.8 14.2 21.1

деградация кубической компоненты текстуры. Ра-
нее на рис. 3 было представлено, что микроструктура
рекристаллизованных образцов заметно изменяет-
ся, а зернограничные канавки углубляются в усло-
виях относительно больших растягивающих напря-
жений на образце, в 20 и 25 MПa, что вполне может
сказаться на формировании кубической текстуры.

На рис. 6 можно более четко отследить тенден-
ции изменения объемных долей кубической тек-
стурной компоненты, МУГЗ (зерен) и Σ3 двойни-
ковых границ с ростом величины растягивающей
нагрузки образца. Представлены графики, отвеча-
ющие изменению доли кубической компоненты,
МУГЗ и Σ3 двойниковых границ. В табл. 1 приведе-
ны значения удельных величин. Доля кубической
компоненты меняется незначительно в зависимо-
сти от величины растягивающего напряжения,
принимающего значения 0, 5 и 10 MПa. Значения
объемной доли кубической компоненты текстуры
(ККТ) равны 95.0 и 93.4% соответственно в отсут-
ствие и в присутствии растягивающей нагрузки на
образец 10 MПa. Но доля ККТ уменьшается значи-

тельно при нагрузке выше 10 MPa. Доля ККТ
уменьшается до 74.1% при 25 MПa. Между тем доля
МУГЗ снижается с ростом растягивающего напря-
жения, а именно, от 76.7 до 43.9%. Доля Σ3 двойни-
ковых границ, наоборот, существенно возрастает,
от 8.4 до 21.1%. Из вышеприведенного анализа мож-
но сделать вывод, что формирование кубической
текстуры совершенно очевидно замедляется с ро-
стом величины растягивающей нагрузки, при этом
совершенство границ зерен крайне низкое. Это
приводит к тому, что объемная доля МУГЗ умень-
шается, а доля Σ3 двойниковых границ – растет.

Пластическая деформация Ni5W субстратов
сопровождается скольжением дислокаций и
двойникованием. В этой работе наиболее суще-
ственную пластическую деформацию наблюдали
при 25 MПa, что сопровождалось и существенным
двойникованием, приведшим к возникновению
большинства двойниковых границ. Интенсивная
пластическая деформация привела к развороту зе-
рен, что повлекло за собой трансформацию ККТ в
рекристаллизованные зерна с иного типа текстурой

Рис. 4. Полюсные (111) фигуры отожженных образцов под растягивающим напряжением: (а) 0, (б) 5, (в) 10, (г) 20 и
(д) 25 МПа.
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и тем самым к резкому падению объемной доли ее
кубической компоненты.

На рис. 7 показана зависимость доли каждого из
классов размеров зерен после отжига образца при
1100°C в течение 1 ч от величины его внешней растя-
гивающей нагрузки: в ее отсутствие, при 10 и 20 MПa.
Размер зерен и их распределение в основном те же,
как в отсутствие нагрузки, так и при 10 МПа. Одна-
ко при 20 MПa размер зерна увеличивается и рас-
пределение зерен по размерам иное, чем в предыду-
щих случаях. При одинаковых режимах отжига
размер зерна очевидно возрастает, когда образец

находится в условиях растягивающего внешнего
напряжения не менее 20 MПa.

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Установлено, что на процесс рекристаллиза-

ции протяженных Ni5W лент сильное влияние
оказывает внешнее растягивающее напряжение.

1) Результаты исследования показали, что
внешнее растягивающее напряжение в 20 MПa
запускает процесс рекристаллизации протяженных

Рис. 6. Доля кубической компоненты текстуры, мало-
угловых границ (МУГ) и двойниковых (Σ3 двойнико-
вых границ) зерен в зависимости от величины прило-
женного растягивающего напряжения.
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Рис. 5. Карты поверхности отожженного образца в режиме дифракции обратно рассеянных электронов (ДОРЭ/EBSD)
при различных значениях растягивающего напряжения: (а) 0, (б) 5, (в) 10, (г) 20 и (д) 25 МПа.
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Рис. 7. Кривые долей зеренных размеров в зависимо-
сти от размерного класса зерен, при растягивающем
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Ni5W лент. При этом размер зерна в образце в усло-
виях внешней растягивающей нагрузки 20 MПa
больше, чем в случае ее отсутствия, когда степень
аномального роста зерна превалирует.

2) С ростом величины растягивающего напря-
жения объемные доли малоугловых зеренных
границ и кубической компоненты текстуры убы-
вают, тогда как объемная доля Σ3 двойниковых
границ увеличивается. В то же время зерногра-
ничные канавки углубляются при относительно
высоких значениях растягивающей нагрузки на
образец в 20 и 25 MПa. Между тем зерногранич-
ные канавки становятся зародышами трещин, и
их число увеличивается в условиях растягиваю-
щего нагружения образца 25 MПa.
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